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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man die Kondensation von mindestens einem flQssigen oder 
in einer Flussigphase gelSstem vernetzbaren Ausgangsstoff mit mindestens ei- 
nem Aldehyd in einem SprGhreaktor vomimmt 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man die Kondensati- 
on bei einer Temperatur von 20 bis 1 50°C vomimmt 

3. Verfahren nach den AnsprQchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Ausgangsstoffe liber mindestens eine Duse mit einem Durchmesser von 1 urn 
bis 5 mm in den Reaktor einbringt 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kondensation in einzelnen Tropfen vorgenommen wird. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kondensation in Gegenwart eines trockenen Begleitgases 
vorgenommen wird. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Kondensation bei einem Druck von 0,001 bis 20 bar vor- 
nimmt. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Kondensation bei einem Druck von 2 bis 5 mbar vor- 
nimmt 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man Kondensate mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
1 0 \vm bis 1 mm herstellt 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man Kondensate mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
100 )xm bis 300 jim herstellt 

1 0. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Ausgangsstoffe, die gegebenenfails in einem Losemittel vor- 
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liegen, vor dem VersprOhen gemischt und bei einer Temperatur von -40 bis 
+30 6 C gehalten werden. 

1 1 . Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 1 0, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als Ausgangsstoffe Melamin, Hamstoff, Phenol oder Gemi- 
sche hieraus verwendet 

12. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 1 1 , dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als Aldehyd Formaldehyd verwendet 

1 3. Verfahren nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als Ausgangsstoffe ein Prakondensat aus Melamin, Ham- 
stoff, Phenol oder Gemische hieraus und Formaldehyd verwendet und dieses 
Prakondensat vor dem VersprOhen mit weiterem Melamin, Hamstoff, Phenol oder 
Gemische hieraus und Formaldehyd vermischt. 

14. Kondensationsprodukt, erhaltlich nach einem Verfahren gemaft den AnsprOchen 
1 bis 13. 

1 5. Kondensationsprodukt, erhaltlich nach einem Verfahren gemafc den AnsprOchen 
1 bis 13, das einen Feuchtegrad von 0,5 bis 3 % hat. 

1 6. Leim, enthaltend das Kondensationsprodukt nach Anspruch 1 4 oder 1 5. 

1 7. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 14 oder 1 5 als Leim- 
und/oder Trankharze. 

1 8. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 1 4 oder 1 5 zum Im- 
pragnieren von Textilgeweben und/oder -fliesen. 

1 9. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 1 4 oder 1 5 als organi- 
sche Pigmente und FOIIstoffe. 
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Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform 
Beschreibung 

5 Die voriiegende Erfindung betrifft einen SprQhkondensationsprozess zur kontinuierli- 
chen Herstellung von getrockneten Harzen in Pulverform, wobei die Kondensation von 
mindestens einem flussigen Oder in einer FIQssigphase gelSstem Ausgangsstoff mit 
mindestens einem Aldehyd in einem SprOhreaktor vorgenommen wird. 

0 Die Herstellung von festen Kondensatlonsprodukten in Pulverform aus flussigen Oder 
gelSsten Ausgangsstoffen wird heute im grofttechnischen MaBstab in der Regel in 
Mehrstufenprozessen durchgefQhrt Der Verfahrensschritt der chemischen Reaktion 
erfolgt Qberwiegend in absatzweise Oder kontinuieriich betriebenen RQbrkessel. Das 
Reaktionsprodukt liegt danach in gelSster Form vor und muss durch energieaufwendi- 

1 5 ge Trocknungs- und Zerkleinerungsprozesse in die gewQnschte Form gebracht und 
das Losungsmittel aufbereitet werden. Eine groBe Schwierigkeit liegt in der Handhab- 
barkeitdieser im RGhrkessel kondensierten hoch viskosen Losungen oderGelen. Eine 
SprQhtrocknung von ausreagierten Melamin-Formaldehyd-Kondensaten ist u.a. in dem 
Patent DE-B- 2502168 beschrieben. Pulverisierte Melamin-Formaldehyd-Konden- 

20 saten haben gegenOber den Losungen u. a. den Vorteil, dass sie wesentlich langer 
lagerstabil sind und dass beim Versanti der Transport von Wasser erspart wird. 

Spruhpolymerisationenreaktionen, die den Prozess der Polymerisation und Trocknung 
in einem Verfahrensschritt vereinigen, sind seit einigen Jahren bekannt und sind fOr 
25 eine grofte Breite an Polymerisationsreaktionen genutzt worden (u.a. WO 96/40427 
und US 5 269 980). 

Aufgabe der zugrunde liegenden Erfindung war es demnach, ein Verfahren zur Her- 
stellung von kondensierten Harzen in Pulverform aufzuzeigen, welches es ermbglicht, 
30 pulverisierte Kondensate aus mindestens einem flussigen Oder in einer FIQssigphase 
gelostem Ausgangsstoff mit mindestens einem Aldehyd in einem einzigen Verfahrens- 
schritt herzustellen. Vorteilhaft sollten die Kondensate einen Durchmesser von 10 urn 
bis 1 mm aufweisen. 

35 Es wurde nun ein Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform 
gefunden, in dem man die Kondensation von mindestens einem flOssigen oder in einer 
FIQssigphase gelSstem vernetzbaren Ausgangsstoff mit mindestens einem Aldehyd in 
einem SprOhreaktor vomimmt. 
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Die Nachteile eines Mehrstufenkondensatlonsverfahrens lassen sich bei der Anwen- 
durig einer SprOhkondensation in eleganterWeise ausraumen. Die SprOhkondensation 
1st ein kontinuieriiches Kondensationsverfahren, welches im Vergleich zu in ROhrkes- 
seln durchgefOhrten LSsungskondensation prinzipiell in einem einzigen Verfahrens- 
schritt die direkte Hersteilung eines trockenen Produktes in Partikelform aus flOssigen 
und/oder in einer FlOssigphase gelosten Ausgangsstoffen ermoglicht. Dabei wird die 
Kondensation mit der Grundoperationen der Trocknung und der mechanischen Zer- 
kleinerung vereinigt Somit wird die chemische Reaktion mit mehreren verfahrenstech- 
nischen Grundoperationen zu einem einzigen kontinuierlichen, einstufigen Prozess- 
schritt zusammengefasst. 

Das Verfahren beinhaltet zuerst ein Vermischen von wenigstens einer kondensierbaren 
und vemetzbaren Substanz mit einem Aldeyhd in gegebenenfalls einem Losemittel 
und/oder einem Transportgas. Als Ausgangstoffe kommen vorzugsweise Verbindun- 
gen in Betracht, die fahig sind, mit Aldehyden und/oder Diaidehyde wie z.B. Glyoxal, 
besonders bevorzugt mit Formaldehyd, in einer Poiykondensationsreaktion zu Harzen 
zu reagieren. Es kommen bevorzugt solche Ausgangsstoffe in Betracht, die gegebe- 
nenfalls zusammen mit Formaldehyd bei der Hersteilung von Aminoplastharzen einge- 
setzt werden (vgl. Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 7, 
S. 403 bis 422), also z.B. Melamin, Hamstoff, Dicyandiamid und Guanamine wie Ben- 
zoguanamin und Acetoguanamin, Bisguanamine wie Adipo-, Glutaro- Oder Methy- 
lolglutarobisguanamin, Verbindungen, welche mehrere, z.B. kondensierte Aminotriazin 
Kerne enthalten, sowie 2-(5-Hydroxy-3-oxapentylamin)-1,3,5-triazin, 2,4-Di-(5-hydroxy- 
3-oxapentylamin)-1 ,3,5-triazin, 2,4,6-Tris-(5-hydroxy-3-oxapentylamin)-1 ,3,5-triazin 
(THOM) Oder Gemische dieser Verbindungen (HOM), 2-(Alkyl)-1,3,5-triazin, 2,4-Di- 
(Alkyl)-1 ,3,5-triazin, 2,4,6-Tris-(Alkyl)-1.3.5-t" azin oder Gemische dieser Verbindungen, 
wo „Alkyr fur C1- bis C10-Alkyl mit oder ohne Verzweigung steht. Auch NH-Gruppen 
enthaltende Stoffe wie substituierte (z.B. Alkyl-, Phenylhamstoffe oder Acetylhamstof- 
fe), cyclische (z.B. Ethylenhamstoffe) oder polymere Harnstoffe oder Hamstoffe, die 
bereits mit Aldehyden vorreagiert haben, also z.B. Vorkondensate wie die Methylol- 
hamstoffe oder teste Methylenharnstoffe, femer Thiohamstoff, Urethane, Cyanamid, 
Dicyanamid, Guanidine, Mono- und Polyamine wie Polyalkylenamine, Saureamide wie 
die der Ameisensaure, Glykols§ure, Milchsaure oder die technisch gebrauchlichen un- 
gesattigten Sauren oder Sulfons§uren sowie Polyamide, Amide und Lactame, z.B. 
Formamid, Methylformamid, Dimethylformamid, C3- bis C9-Lactame, Ethanolamide, 
z.B. Ameisensaureethanolamid, Essigsaureethanolamid, Trishydroxyethylisocyanurat- 
Hydroxyethylhamstoff, die vorgenannten Verbindungen in ethoxylierter Form, wobei 
diese Verbindungen im Mittel bevorzugt 1 bis 20 Ethylenoxideinheiten tragen, insbe- 
sondere zahlen hierzu ethoxyliertes Caprolactam, ethoxyliertes Oligo- oder Polycapro- 
lactam mit im Mittel 1 bis 10 Ethylenoxideinheiten pro Caprolactameinheit und femer 
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ethoxyliertes Melamin, femer sind die in der EP-A-800543 genannten Elastifizierungs- 
mittel ebenfalls geeignet 

Weiterhin kommen Phenol und andere Phenolderivate, wie beispielsweise im Ullmann 
5 Encyklopadie der technischen Chemie (Phenolharze: 4. Auflage, Band 18, Seite 245 
bis 257) beschrieben, bevorzugt in Betracht 

Besonders bevorzugt werden Melamin, Harnstoff, Phenol Oder Gemische hieraus m'rt 
Formaldehyd umgesetzt 

10 

Melamin wird Qblicherweise in fester Form eingesetzt. Der Harnstoff wird fest, ge- 
schmolzen oder in Form einer wasserigen Losung eingesetzt. Der Formaldehyd wird 
bevorzugt in Form einer 30 bis 70 gew.-%igen waftrigen LSsung oder in Form von Pa- 
raformaldehyd eingesetzt Es kSnnen alle dem Fachmann bekannten Mischungsver- 

15 haltnisse eingestellt werden. Insbesondere wird pro 1 mol Melamin 1 ,2 bis 6 mol Alde- 
hyd und pro 1 mol Harnstoff 1,3 bis 3 mol Aldehyd, bevorzugt Formaldehyd, verwen- 
det. Es konnen gegebenenfalls pro 1 mol Melamin und/oder Harnstoff 0,01 bis 0,9 mol, 
bevorzugt 0,01 bis 0,5 mol, insbesondere 0,01 bis 0,3 mol einer der sonstigen Verbin- 
dungen eingesetzt werden, die fahig sind, mit Aldehyden in einer Polykondensations- 

20 reaktion zu reagieren. 

Die Ausgangsstoffe kbnnen gegebenenfalls bereits in einem Losemittel vorliegen. Das 
bevorzugte Ldsemittel ist Wasser. Das Transportgas kann Luftoder ein Qbliches Inert- 
gas wie Stickstoff sein. Gegebenenfalls konnen Hilfs- und Zusatzmittel eingesetzt wer- 
25 den, wie 

ein- oder mehrwertige Alkohole, z.B. Methanol, Ethanol, 1-Propanol, 2-Propanol, 
1-Butanol, 2-Butanol, tert-Butanol, Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylengly- 
kol, Polyethylenglykole, Butandiole, Pentandiole, Hexandiole, Trimethylolpropan, 
30 Neopentylglycol und Sorbitol 

Aminoalkohole, z.B. Ethanolamin, Diethanoiamin und Triethanolamin. 

Der Ort der Herstellung der reaktionsfahigen Mischung kann sich in einem separaten 
35 Reaktor, in einer Mischstrecke vor der Zerstaubung oder auch direkt im SprQhreaktor 
befinden. 

Die Vermischung der Ausgangstoffe kann bei unterschiedlichen pH-Werten erfolgen, 
diese h§ngen von den Ausgangsstoffen ab. FOr die Melamin-Fonmaldehyd-Konden- 
40 sation ist ein pH-Wert von 6,5 bis 12 bevorzugt, wahrend fOr Hamstoff-Formaldehyd- 
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Kondensation ein pH-Wert von 2 bis 7,5 vorteilhaft ist Die Phenol-Formaldeyhd- 
Kondensation kann im sauren, neutralen wie im basischen vorgenommen werden. 

Urn verfrflhte Kondensation zu verhindern, kann die Mischung vorzugsweise gekQhlt 
5 werden, bevorzugt ist eine Temperatur von -40°C bis 30°C, insbesondere -1 0°C bis 
20°C. Die Zuleitung zum SprOhreaktor und die DOsen bzw. Zerstauberscheiben konnen 
bei extrem reaktiven Ausgangsstoffen ebenso gekQhlt werden. Femer kann, urn uner- 
wOnschte Prakondensation zu verhindern, zum einen der Druck in den Leitungen er- 
h5ht werden und zum anderen konnen gegebenenfails vorliegende Additive und/oder 
0 Katalysatoren, die die Kondensation einleiten, erst kurz vor dem SprOhreaktor zugege- 
ben werden. 

Falls ein Prakondensat, z. B. Melamin-Formaldehyd-, Harnstoff-Formaldehyd- Oder 
Phenol-Formaldehyd-Prakondensate Oder Gemische hieraus, gewOnscht ist, kann dies 
5 in einem separaten Mischungsreaktor mittels Temperatur- und Druckeinstellung, bzw. 
durch gezielte Ziisatze hergestellt werden. Diese gegebenenfails gekOhlten Prakon- 
densate konnen direkt vor der VersprOhung mit weiterem Formaldehyd und/odef Mel- 
amin und/oder Hamstoff und/oder Phenol vermischt werden, urn im SprOhreaktor wei- 
ter- bzw. auszukondensieren. 



20 



Aus praktischen GrOnden kann es vorteilhaft sein, eine reaktionsfahige Mischung nicht 
als solche zu zerstauben, sondern diese in situ durch IneinandersprQhen zweier Oder 
mehrerer Reaktionspartner erst im Reaktor zu erzeugen. Dies kann insbesondere bei 
besonders schnellen Reaktionsmischungen notwendig sein, urn Verstopfungen in der 
25 Forder- und Mischstrecke Oder in der Zerstaubungsvorrichtung zu vermeiden. 

Eine flOssige Reaktionslosung, welche einen oder mehrere Ausgangsstoffe sowie ge- 
gebenenfails Ldsungsmittel und weitere Hilfsstoffe enthalten kann, wird in einem Reak- 
tor zerstaubt Als Reaktor wird ein dem Fachmann bekannter SprOhreaktor verwendet, 

30 bevorzugt wird ein Spruhturm verwendet. Beispielsweise hat dieser eine Hohe von 
typischerweise 10 bis 20 Meter, bevorzugt 12 bis 17 Meter und einen Oblichen Durch- 
messer, typischerweise 2 bis 10 Metern. bevorzugt 4 bis 7 Metem. Der Reaktor kann 
aus mehreren Reaktorabschnitten bestehen, wobei bevorzugt der obere Teil, in dem 
sich die DOsenanordnung befindet, zylindrisch gestaltet ist, wahrend der untere Teil 

35 gegebenenfails konisch ist. Bevorzugt ist der konische Bereich grSlier als der zylindri- 
sche. 

Das Zerstauben kann mittels einer oder mehrerer DOsen oder mittels Zerstauberschei- 
ben erfolgen. Die DOsen sind Oblicherweise im oberen Teils des Reaktors vorgesehen. 
40 Die DOsen haben einen typischen Durchmesser von 1 urn bis 5 mm, vorzugsweise von 
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500 *im bis 3 mm. Die SprOhdOsen sind normalerweise ringformig im Reaktorturm an- 
gebracht, d.h. sie sind vorzugsweise symmetrisch angeordnet und gleichmaBig Ober 
den Querschnitt verteilt, und werden bevorzugt Ober eine gemeinsame Ringleitung mit 
der zu versprflhenden Flussigkeit versorgt. Die Anzahl der SprOhdOsen pro Ringleitung 
betragt groStechnisch in typischer Weise 5 bis 50, haufig 1 0 bis 30. Im allgemeinen 
werden bis zu 20 solcher DOsenringe verwendet. ErfindungsgemaB bevorzugt Oberiap- 
pen die SprOhkegel einer SprOhdOse horizontal und vertikal, so dass das gesamte Vo- 
lumen homogen mit SprOhtropfchen beaufschlagt werden kann. Als ZerstauberdOsen 
kdnnen alle dem Fachmann bekannten DQsen verwendet werden. ErfindungsgemaB 
bevorzugt sind VollkegelsprOhdOsen mit einem Offnungswinkel des SprOhkegels im 
Bereich von 60° bis 180*. bevorzugt 90° bis 120°. Der Durchsatz je SprOhdQse betragt 
groStechnisch typischerweise bis zu 150 kg/h, bevorzugt 100 bis 125 kg/h. 

Das Zerstauben der Mischung resultiert in der Bildung von Tropfen mit sehr einheitli- 
cher, kontrollierbarer GrSBe. Die Tropfen kondensieren im Fall. Durch das Zerstauben 
sind Tropfen kleinster Gr6Be einstellbar, die Tropfen haben einen typischen mittleren 
Durchmesser von 1 urn bis 2 mm, bevorzugt 1 0 jim bis 1 mm, besonders bevorzugt 
30 urn bis 500 \im, insbesondere 50 \un bis 300 urn. Der Durchmesser der Tropfen 
kann mittels des Durchmessers der D0sen6ffnung oder mittels des Durchmessers der 
Locher in den Zerstauberscheiben variiert werden, femer ist die GroBe der Tropfen 
durch den Druck der AusgangsstofFmischung einstellbar. 

Der Druck vor dem VersprQhen kann in einem weiten Bereich eingestellt werden. Das 
Verspruhen kann bei Atmospharendruck vorgenommen werden, es kann allerdings 
auch ein Oberdruck von beispielsweise 60 bis 100 bar eingestellt werden. 

Zu groBe Tropfen neigen zum Zerspringen durch Scherkrafte, auBerdem ist die Ver- 
weilzeit groBer Tropfen sehr kurz, eine inkomplette Kondensation kann die Folge sein. 

Die Tropfen befinden sich eine bestimmte Zeit in der Reaktionsatmosphare. diese 
Verweilzeit ist von der TropfengroBe und den Reaktionsbedingungen abhangig. Die 
Verweilzeit wird den jeweiligen Kondensationsbedingungen sowie dem gewOnschten 
Endprodukt angepasst, d.h. sie muss lang genug sein, so dass sich der gewQnschte 
Grad an Kondensation einstellt Die Geschwindigkeit der Reaktion liegt somit in der 
GrSBenordnung der Geschwindigkeit des Verdampfungsvorgangs und der Verweilzeit 
im Reaktor. Die Verweilzeit betragt vorzugsweise 5 und 150 Sekunden, bevorzugt zwi- 
schen 90 und 120 Sekunden. Die zerstaubte Reaktionsmischung kann im Reaktor mit 
oder ohne Gasstromung nach unten fallen Oder durch eine Stromung entgegen der 
Schwerkraft nach oben getrieben werden. Durch geeignete verfahrenstechnische 
MaBnahmen, wie z.B. elektrostatischen Kraften, kdnnen die Tropfen auch seitw§rts mit 
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verminderter Fall- oder Aufhiebsbewegung beziehungsweise komplett in der Schwebe 
gefuhrt werden, urn eine beliebig lange Verweilzeit zu erreichen. Vorzugsweise strdmt 
das Treibgas in Fallrichtung. Das Lbsemittel wird vorzugsweise kontinuierlich wahrend 
des Reaktionsprozesses verdampft und aus dem Reaktor evakuiert 

Als Treibgas oder als Begleitgas kann Luft, Rauchgas oder jedes bekannte inerte Gas 
verwendet werden. Aus praktischen Grilnden wird man vorzugsweise trockene Luft 
verwenden, die typischerweise vor dem Reaktoreintritt auf eine Temperatur von 100 
bis 200°C, bevorzugt 140 bis 180°C geheizt wird. Oblicherweise wird bei Atmospha- 
rendruck kondensiert. Das Treibgas stellt sicher, dass eine Verbindung zwischen dem 
Gas und dem Tropfchenmaterial nicht eingegangen wird. Das Treibgas dient vorteilhaft 
auch dazu, die nicht-kondensierten Ausgangsstoffe auszutragen. Dem Lbsemittel- 
Ausgangsstoff-Treibgasgemisch wird nach dem Austrag vorzugsweise durch KOhlung 
die Reaktionswarme entzogen. Beispielsweise wird durch eine KOhlfalle der gasformi- 
ge Anteil von dem flOssigen Anteil getrennt Der flQssige Anteil besteht aus dem L6se- 
mittel und dem Ausgangsstoff und kann dem Reaktionsgemisch zugefOgt werden. Das 
wiedergewonnene Treibgas kann emeut im SprQhreaktor eingesetzt werden. Eine 
zweite Variante besteht darin, nur frisches Treibgas zu verwenden ohne das anfallende 
Losemittel-Ausgangsstoff-lnertgasgemisch aufzureinigen. 

Die aulieren Parameter im SprQhreaktor wie Druck und Temperatur sind innerhalb der 
verfahrenstechnisch sinnvollen Bereiche variabel. Der Druck liegt bevorzugt im Bereich 
zwischen 0,001 und 20 bar, insbesondere 0,1 und 10 bar. Allerdings kann bei einigen 
Anwendungen vorteilhaft bei Unterdruck gearbeitet werden, dieser liegt im Bereich von 
1 bis 10 mbar, bevorzugt 2 bis 5 mbar. Die Temperatur liegt bevorzugt zwischen 0 und 
300°C, insbesondere 20 und 150°C. 

Bei einigen Anwendungen mag ein stationar betriebener SprOhturm vorteilhaft sein, in 
diesem Falle durchstromt das Inertgas nicht den Reaktor, sondern wird im oberen Teil 
des Reaktor zugefOhrt und stromt somit nur an den DOsen vorbei, urn am Ort der Ent- 
stehung der Tropfen das verdunstende Losemittel und mogliche nicht-kondensierte 
Ausgangsstoffe auszutragen. 

Oblicherweise ist die Temperatur im Spruhreaktor konstant, bei einigen Kondensatio- 
nen kann allerdings auch ein Temperaturprofil vorteilhaft sein. Insbesondere ist auch 
die ReaktionsfOhrung im Vakuum oder bei Oberdruck mbglich. Eine Gasbefeuchtung, 
d.h. eine Beladung der Gasphase mitWasser oder anderen Lbsungsmitteln kann zur 
Kontrolle des Stofftransports eingesetzt werden. Insbesondere kann durch Verdamp- 
fung von nicht umgesetzten Ausgangsstoff eine Einstellung einer geringen Dampf- 
druckdifferenz an der Phasengrenzflache der Tropfen zur Umgebung vorgenommen 
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werden. Weiterhin kann der SprGhreaktor aus Teilsegmenten aufgebaut sein, in wel- 
chen jeweils unterschiedliche Betriebsbedingungen herrschen konnen. 

Durch auftere Einwirkung von Energie, z.B. in Form von erhohter Temperatur auf die 
Reaktionsmischung, einen Massentransport von reaktiven Stoffen in diese hinein pder 
durch eine chemische Reaktion der gegebenenfalls schon selbst reaktionsfahigen, 
zerstaubten Mischung wird eine chemische Stoffumwandlung innerhalb der Tropfen 
eingeleitet Diese kann alternate auch durch Anwendung einer beliebigen Kombination 
dieser Vorgange bewirkt werden. Die chemische Reaktion kann in der Gesamtbilanz 
des Verfahrens Energie verbrauchen Oder wie z. B. im Falle von exothermen Reaktio- 
nen auch Energie freisetzen. Infolge des intensiven Energie-, Staff- und Imputsaus- 
tauschs zwischen der kontinuierlichen, gasffirmigen Phase und den reaktiven Tropfen 
sowie aufgrund der mit einer Energieumwandlung gekoppelten Stoffumwandlung in- 
nerhalb der Tropfen werden Phasenumwandlungsprozesse wie Kristallisation und Ver- 
dampfung ausgelost 

Die Produkte des Spruhverfahrens sind im Regelfall feste Partikel, welche von der 
Gasphase abgeschieden werden konnen und schlie&lich in Pulverform anfallen. Be- 
vorzugt fallt das Produkt in trockener Pulverform an. Der Begriff trockene Pulverform 
beschreibt hierbei Partikel, die nicht mehr agglomerieren oder kleben und einen Rest- 
feuchtegehalt von 0,5 bis 3 % aufweisen, bevorzugt weniger als 1 %. Die trockenen 
Kondensate, darunter auch Vorkondensate, haben typischerweise einen Durchmesser 
von 1 urn bis 2 mm, bevorzugt 10 urn bis 1 mm, besonders bevorzugt 30 urn bis 500 
urn, insbesondere 50 |im bis 300 \sm. 

Das Pulver kann nach einem dem Fachmann bekannten Verfahren aus dem SprOhre- 
aktor ohne Veranderung dessen Reaktionsatmosphare ausgetragen werden. Bei- 
spielsweise geschieht das Austragen mittels Schaufeleinheiten. Vorteilhaft wird das 
erhaltende Produkt mittels Filtration vom anfallenden Feinstaub getrennt 

Das SprOhkondensationsverfahren kann andererseits auch so ausgefQhrt werden, dass 
aufgrund von nicht umgesetztem Edukt bzw. nicht vollstandig verdampftem LSsungs- 
mittel ein flQssiges oder mit Restfeuchtigkeit beladenes festes Produkt erhalten wird. 
Ein feuchtes (Zwischen)produkt kann am Ausgang des SprOhreaktors in einen nachge- 
schalteten Reaktor gefOhrt werden, in welchem dann der gewOnschte Endumsatz, die 
Trocknung oder eine physikalische beziehungsweise chemische Modifizierung des 
Produktes durchgefOhrt wird. 

Die bei exothermen Kondensationsreaktionen in der Gesamtenergiebilanz des SprOh- 
kondensationsverfahrens im wesentlichen in Form von HeiBdampf (z.B. Wasserdampf) 
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und erhohter Reaktortemperatur freiwerdende Energie kann einer Nutzung zugefuhrt 
werden und somit wesentlich zur Wirtschaftlichkeit des Verfahrens beitragen. 

Des weiteren beinhaltet diese Erfindung trockene kondensierte Harze in Pulverfonn 
5 und Leime, die diese Harze und typischerweise Wasser beinhalten. Die Produktmor- 
phoiogie der kondensierten Harze, d.h. Struktur, Grofie und Dichte sind einheitlich und 
direkt steuerbar Ober die Reaktionsbedingungen im Spruhturm. 

Die nach dem erfindungsgemafien SprQhkondensationsverfahren hergestellten Mel- 
10 amin-, Hamstoff- oder Phenolharze oder Gemische hieraus stehen alien dem Fach- 
mann bekannten Verwendungen zur Verfugung, insbesondere als Leime, Trankharze, 
zum Impragnieren von Dekor- bzw. Oberlaypapieren, fur die Beschichtung von Holz- 
werkstoffen sowie zum Impragnieren von Textilgeweben und/oder -fliesen for die Wei- 
terverarbeitung zu Formteilen und als organische Pigmente und FOIIstoffe. 

15 

Im folgenden wird die Erfindung unter Hinweis auf die Abbildung anhand eines Ausfuh- 
rungsbeispiels naher erlautert 

In einem Ansatzkessel (1) (Volumen 1500 L) mit mechanischem Ruhrer wurden 392 kg 
20 Hamstoff in 500 kg einer wassrigen 53 %igen Formaldehydlosung aufgelost und mit 
Natronlauge (1 % in Wasser) auf pH 8 gestellt Das molare Verhaltnis von Formalde- 
hyd zu Hamstoff wurde dabei auf 1,35 eingestellt, derWasseranteil in der LSsung be- 
trug 30%. Der Kessel wurde auf 0°C temperiert Die Losung warfarblos, klar und nie- 
derviskos. 

25 

In einem Mischaggregat wurde die Losung aus Hamstoff und Formaldehyd (Zulauf 1a) 
mit 25 %iger Ameisensaure (Zulauf 1 b) auf pH 4 gestellt. 

Die Mischung wurde mit Stickstoff via Zulauf (1d) uber 10 Dusen (3) mit einem Durch- 
30 messer von 1 mm in einen beheizten SprOhreaktor (2) (ca. 170°C, 5 mbar Unterdruck 
gegenOber Atmosphare, Stickstoffatmosphare, Reaktorhohe: 12 m, Reaktordurchmes- 
sen 6m ) versprQht Der Dosierstrom der Reaktionsmischung betrug 1000 kg/h, der 
Zerstaubungsstickstoffstrom 20000 m 3 /h. Die Ven^eilzeit betrug 1 min. Die Tropfen (4) 
. hatten einen Durchmesserverteilung von 30-400 pm (Volumenmittel 160 pm). Das 
35 Kondensationsprodukt wurde am Turmausgang (7) durch Filter abgetrennt Das Lose- 
mittel und nichtkondensierte Ausgangsstoffe wurden mit dem Stickstoff aus dem Reak- 
tor ausgetragen. Das Losemittel-Ausgangsstoff-Stickstoffgemisch wurde in (6) gekOhlt 
und durch einen Gaswascher gereinigt, der Stickstoff wurde emeut im SprOhreaktor 
eingesetzt (5). Es wurden so 590 kg weilies, rieselfahiges Pulver erhalten (89 % 
40 Ausbeute). Die ParHkelgroBe wurde nach DIN 66165 bestimmt und betrug 120 pm. Die 
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Restfeuchte von < 1 Gew.-% wurde bestimmt, indem die Probe fQr 6 min bei 90°C ge- 
trocknetwurde. 
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Verfahren. zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform 
Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung betriffl einen SprQhkondensationsprozess zur kontinuierii- 
chen Herstellung von getrockneten Harzen in Pulverform, wobei man die Kondensation 
von mindestens einem flOssigen Oder in einer Flilssigphase gelSstem vemetzbaren 
Ausgangsstoff mit mindestens einem Aidehyd in einem SprQhreaktor vomimmt 



